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INTRODUCCTION



INTRODUCCTION
En un trabajo antcrior (7) realizado sobre la raiz de
Urechites karwinsky (Mueller) (3) (8) nombre cientifico de -
la planta conocida como loroco,; de la familia de las Apocind
ceas, se concluyd la presecncia de dos alcaloides supuestamen
te diferentes entre si, que resultaron ser nuevos al no en--
contrarse en la literatura ninguno que presc¢ntara las carac-
teristicas espectrogridficas y constantes fisicas igualcs a -

las de ellos; a los que sc¢ denominé loroquina y lorocina; el

cual tiene para este filtimo una fdrmula a partir de los datos
obtenidos de sus espectros de¢ resonancia magnética nuclear,

infrarrojo y ultravioleta.

En este trabajo se trata de¢ demostrar 1la estructura de
ambos cornipuestos por métodos quimicos y espectrograficos y -
el de iniciar el estudio de otro alcaloide, también presente
en la raiz de esta planta al que denominaremos alcaloide "14"
por ser esta la fraccidn en que aparece ¢n la columna croma-
togrdfica cuando se trabaja en las condiciones descritas en -

la parte experimental.
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DISCUSION TEORICA

Seglin Espafia de Aguirre (7) basados en los espectros

que se obtuvieren de resonancia magnética nuclear (gréficas

I y IT) se concluyd la prescncia de dos bases muy similares,
con la sola distincidén que mientras uno de ellos tenia un du
plete, grafica I, para un valor de T de 5.25 y un triplete,
para un valor de T de 6.33 con una constante de acoplamiento
J=6 cps; en €l otro compucsto, gridfica II, denominado loro-
quina solo presentaba singletes para ambos valores de T, »re
sentando el resto del espectro una identidad total con el an
terior, por lo que s¢ supuso que mientras este primer compues
to podria tener una agrupacibén -CH20H el segundo seria de tipo
CHyp-NH-. La prescncia del grupo OH en la molécula fué determi
nada por espectrometria infrarrojia y por la adicidn de agua -

deuterada en espectrometria de resonanciz magnética nuclear.

Sin embargo, en los Gltimos afios (12) se han estudiado
bastante los espectros de resonancia magnética nuclear del -
grupo -CH20H vy se hza cncontrado con frccuencia que debido a
fendmenos de concentracidn de 1la muestra, usos de disolventes
diferentes y resolucidn del aparato que se utiliza, se logra
que estos grupos den o no un triplete o un singlete del tipo
que se presentan en las jrificas I y II. Segln esto y dado -
que el comportamientc cromatogrifico de ambas muestras, tie-

nen igual RF para distintos tipos de eluycntes, se deduce -
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que ambos compuestos loroquina y lorocina eran una sola sus-
tancia y que debido a alguno de los fendmenos anteriormente
expuestos se obtenian dos espectros distintos.

La demostracidén se obtuvo por los siguientes expcrimen

tos:

DETERMINACION DEL Rp,

Haciendo cromatografia cn capa fina, grifica V/a se -
compara una muestra cedida por la Dra. Espafia de Aguirre con
la fraccion 40-43, eluidas de la columna cromatogrifica con
la mezcla cloroformo benceno en una proporcién del 25% dcl -
primero, obtenida de la primcra columna cn la scccién experi
mental; utilizando como eluyente en capa fina acctato do eti
lo benceno (75:25); en la parte media de la placa se ve la -

mancha B con un Rf=0.23 coincidiendo con la nuestra.

Se comprobd la identidad dc ias siguicntes fracciones:
64-72-77 y 87 eluidas de 1la serunda columna cromatogrifica -
con mezclas de cloroformo benceno en diferentes proporciones.
Se compararon en capa fina con la muestra antcs mencionada -
utilizando como eluyente: ciclooxano, cloroformo, dietilami-
na (50:490:10) obteniéndose un Rf= 0.43 igual 2 la muestra, -

grafica V/c.
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B) Variacidén de las condiciones espectrograficas de ambas -
muestras obteniéndose un espectro idéntico para ambas --
(grafica III); espectio de resonancia magnética nuclear
(R.M.N), usando como disolvente de 1a sustancia hisica -

cloroformo y oxido d¢ dcuterio en exceso.

C) Obtencidén de un derivado acetilado. Ya que si en ambas
sustancias se presentan grupos OH y en uno hay una inte
raccibén spin-spin y en otra no, por uno de los fendme-
nos mencionados, ya no habra problemas de desdoblamiento
por desaparicidon del hidrdgeno del OH para formar el es-
ter acetilado (R-CHp-OH + Acp0 39 R-CHp00 Ac + Ac-H) y el
derivado en el caso de sor el mismo compuesto, ha de ser

idéntico. Grafica IV,

Realizada la acetilacidn con anhidrido ac&tico tal co-
mo se describe en 1la parte experimental se obtuvo en ambas
muestras un derivade, tenicndn todas las caractcristicas que
tebricamente se habian deducido y siendo icuales para los dos
supuestos compucstos diferentes, que prescnté un mismo punto

de fusién de 67-70C°, recristalizado en cter isopropilico.

Queda asi demostrada la identidad de la loroquina y de
la lorocina por lo que de aqui en adelante la denominarenmos
solamente con el nombre de loroquina, por estar mids de acuer

do con la nomenclatura internacional.



DETERMINACION DE LA ESTRUCTURA DEFINITIVA DE LA BASE
LOROQUINA.

Para la lorocina o comn ya se dijo loroquina, el auter

mencionado (7) apuntd como fdrmula probable la férmula 1.

CHy — CH3
),z.i.______q.___. !
6" .2 Co
| |

|
5 I [3
. - NH

FORMULA 1

Sin embargo, para poderla tomar como definitiva se -
tendria que sintetizar un compuesto de estructura igual a la
propuesta y que este producto sintético presentara exactamen
te las mismas constantes fisicas y espectrogridficas del com-
ponente natural, o relacionar este, c¢on alguna sustancia cono
cida y por medio de transformaciones quimicas obtener ésta a

partir del producto aislado.

Pero antes de relacicnarlo o de tratar de sintetizar
lo se procurari hallar una 2lternativa a la férmula 1 antes

propuesta, hasidndose en las siguientes consideraciones:

1) Esta f6rmula 1 no pertenccc a ninpuno de los tipos de al-
caloides encontrados hasta ahora en la naturaleza (2) (6)

(10).



OH
i

ESQUEMA A

MnoO 7

H+
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2) E1 valor de acoplamiento spin-spin J, de los protones -
correspondientes al grupo R-CH=CH-R' es mis dc¢ agrupa--

cidn pirrdlica que de lactama Gamma no saturada.

3) En la acetilacidén se demostrd la icualdad de la loroqui
na y la lorocina en el cspectro obtenido por resonancia
magnética nuclear, grdfica IV, hay un solo desplazamien
to quimico dcbido a un grupo CHp (comparense grificas I
y IV) de T 5.25 a 4.85, micntras que si el grupo acetila
do hubiera sido ¢l hidréceno de la lactama se hubiera --
producido un desplazamiento quimico no solo del grupo CH

del carbono 5 préximo al NH sino también del grupo CH, -

del carbono 2 también vecino del grupo NH.

4) La f3rmula 1, no presenta grupo -CH,-CH presente en la -
sustancia como se acaba de demostrar.
Segflin estas considcraciones sc propone como alternati

va a la férmula 1, la férmula 2.

0 CH0H
" {1
7 ot

6( A L B 2
\/H\/
3 3

Esta fé&rmula cumple con todas las consideraciones ante-

riores:
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1) Corresponde al grupo de leos alczloides conccidns comn -
necinicos (6) (10), muy extendido e¢n ctras familias bo-
tdnicas pern que no habia side aislado hasta ahora entre

las Apociniceas.
2) Presenta anillo pirrdlico, el B.
3) No hay hidrdgeno imidico.
4) Presenta grupo alcohol.

Ademds esta férmula se adapta perfectamente a los gru-
pos funcionales que ya habian sido determinadoes en el trabha-
jo anterior (7). Estos grupos funcionales son -CH=CH-, - -
-CO-CH2-CH2- 'y el discutido y comprobado -CH,O0H. Asi el es-
pectro de RMN de la lorocina (grdfica 1) presenta los protones
caracteristicos de un anillo pirrdlico « -idisustituido en
3.06 y 3.66, J=3cps. ya que al tener los dos dupletes 1la mis
rna constante de acoplamientc demuestra que son protones veci
nos. Dos nitidos tripletes en 5.70 y 6.95 T, J-6cps. Proceden
tes de dos atomos de hidrdsenn cada uno (véase 1la curva inte-
gral), son engendrados, sin duda alguna, por el agrupamiento
parcial 0=C- (CH2)2-N al cual es aplicable un andlisis de pri
mer orden _t )(11) de lo quc sigue que cn ambos CH2 estin
mutuamente accplados y deben presentar una sefial precisamante

en forma de triplcte.
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El grupo alcohdlico primarin estd representado por dos
sefiales: un dnblete en 5.26 T, correspondiente a 2H(CH20H) vy
un triplete en 6.30 T, originade por el hidrdgens hidroxili-
co (OH). Ambas sefiales se hallan mutuamente 2copladas con un
valor de J=6cps. Que esta asignacidn es correcta se deduce -
del examen del espectro hecho con la adiciédn de upa 7otz de -
agua pesada (gridfica III). Se observa la dcsaparicidn del tri
plete en 6.30 T, como coasccuencia del intercamhin de hidré-
geno hidroxilico por deuterio y la reduccién del doblete en -
5.26 a un singlete en la misma posicidén, puesto que se ha --
sustituido el Ztomoc de H con el que se¢ hallaba acoplado el -
grupo CHp por otro de deuteric. También en el espectro del
acetato de 1 (grafica IV) se observa la desaparicidn del tri

plete en 6.30 T.

Por todo estn y sin descartar en principio la fdrmula 1
se inicia el estudio definitivo de la loroquina a partir de -
la férmula 2. Para ello la reclacicnamos con unos nroductos
necinicos que auncue no aisladns en la naturaleza habian sido
sintetizadcs por Culvenor (4). Estos prnductos son 1ns repre-
sentados en el esquema A, pcr la férmula 3, un diol necinico;
fdrmula 4, un cetoaldehido neccinico; y férmula 5, un dimero
de este Gltimo. Luero si a partir de la loaroquina sc¢ ohtienen
los productores 3, 4 y 5 se demnstrard que csta sustancia tie

ne la estructura propuesta por la tornmula 2.
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Una nueva extraccidn <e loroquina tuvo quc hacerse pa-
ra realizar estas reacciones quimicas. La extracci”n dc pro-
ductos basicos se¢ realizé sicuiendo las lineas generales del
método utilizado anteriormente (7). Obteniéndose unos 300 mg.
de sustancia cristalizada a partir de 20kg. de raiz seca (gri

fica V/a).

Los resultados experimentales dan una plena confirmacidn
a toda csta hipStesis ya que los derivados obtenidos concuer-
dan totalmente con los compuestds 3, 4 y 5 no sélo en sus da-
tos espectrogrificos y constantes fisicas sino al compararlas
en muestras auténticas, amablemente cedidas por el Dr. Culve-

ncer.

La obtencidén del cetcaldehido; £drmula 4, se realizd -
con Mn02 en cloroformo siguicndo ¢l métndn de Atemburrow (1)
recristalizindose de una mu:zstra de clornformo-cter de netro-
leo. Su cspectro de rescnancia magnética nuclear (srifica VI)
es decisivo, pues desaparece totalmente la abscorcisn el gru-
po CH20H y dando a su vez la absorcisn tipica del protén al-
dehidicn para T< 0. Cayendo 1ns protones del nirrol dentro de
la abs=rcibdn del clorofarme. Tarn»ién el espectre de. iinfrarro-
jo es elocuente (gréificas VII/A y VII/B): desaparicidn de la
banda de alcohol a 3500 cm"l y aparicién de los del hidrége-

no aldehidico a 2820 y 2720 cm-1 (11) y la del nuevo grupo

carbonilo banda de 1640 cm™1,
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La reduccidn al diol férmula 3, cred algunos problemas
pues se perdian cantidades apreciables de la loroquina, ya que
al reaccionar con BH4lla en ctanol absoluto el compuesto resul
tante se polimerizaba lograncosc realizar en medio acuoso (5).
El espectro de resonancia magnética nuclear es clare, grédfica
VIII, se mantienen los grupos -CH=CH- y el grupo CH20H, mien-
tras que el cuadruplete nuevo que aparece para T 4.90 es nro-

hablemente debido al grupo oxidriio secundario.

Con todo esto queda esclarccido y determinada la f6rmu-

la total del alcalcide loroquina.

ESTUDIO DEL ALCALOIDE 14

Esta base se presenta 20n en menor proporcidn aue la an
terior pues de 14 kg. de raiz seca s&lo pudo aislarse unos -
30 mg. de la misma. Al evaporar las fracciones 14 y 15 en las
cuales se encontraba en mayor concentracidén, obtenidas de la
columna cromatogrifica cuanio a &sta se le hizo pasar bence-

no. La facilidad para cristalizar y su rédpida elucifn cromato

grafica hacen que su estudic sea conveniente.

Estas fracciones dan rcaccidn positiva con el reactivo
de Meyer, observiandose un precipitado blanco y con el reacti-
vo de Dragendorff dan una mancha rosada que se torna rojiza

(grdfica V/b).
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La existencia de la hase se demuestra: al reaccionar es
ta con FeSOy y FeCl3 ohservindose un precipitado en forma -

de ferrocianuro férrico azul, insoluble (azul de prusia).

Con estas pequefiisimas cantidadcs s0lo se ha podido dar
un primer estudio espectrogrifico. Dando una estructura que
nc presenta ninguna relacidn con la anterior, lo que no es -
frecuente, puesto quec los diversos alcalnides que se suelen
aislar de una misma planta presentan pequefias diferencias -

entre si (2).

ESTUDIO -ESPECTROGRAFICO

Este estudio es menos concluyente que el verificado -
con la loroquina pues no se logran diferenciar grupos funcio
nales como en el caso anterior pero si se concluye que no es
un alcaloide de tipo necinico.

Espectro de resonancia magnética nuclear. (Grifica IX).

Este presenta ahsorciones debidas precisamente a grupos
metilos, presentando un pico para T 3.1 y con un peso de un -
protén que pudiera ser debido a presencias de dobles enlaces.

Nc encontrdndose aksorcicnes de tipo pirrélico.

Espectro de infrarrojo. (Gradficas X y XI)

Tiene bandas de absorcidn para grupos carbonilos. Sien

do las bandas de absorcidn a 1690 y 1670 cm-1,
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PARTE EXPERIMENTAL

Los p.f. estdn sin corregir debido a que no se hizo
punto de fusidén mixto, porque el punto de fusidn que did -
la sustancia estid dentro de un rango aceptable para consi-
derar la pureza de un compuesto. Los espectros UV se obtu-
vieron en etanol. Los de RMN se hicieron en un aparato ?.E.
R-10 de 60McH con tetrametilsilano como patron interno. Los
anilisis espectroscdpicos se realizaron en ¢l Departamento
de Microanalisis del Centro Nacional dc Quimica Orgdnica, -
tladrid, Espafia, que dirige ¢l Dr. Calderédn. En el Laborato-
rio de Investigacién de la Scccidn Quimica Orgidnica del De-
partamento de Quimica, se realizd toda la practica a excep-

cidén del desarrollo de los expectros.

EXTRACCION DE SUSTANCIAS BASICAS

20 kg de raiz ya scca fue fragmentada y sometida a ma
ceracidén en alcohol durante 15 dias. Al final de este perio
do los extractos fueron concentrados por destilacién al va-
cio, dejandolos evaporar a sequedad a temperatura ambiente;
el residuo tratado con HC1 1IN y las sustancias no solubles
filtrados, 1a solucidn Acida fué ligeramente alcalinizada -

con NH4O0H 1 N,

.15
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De este extracto alcalino se extrajeron las sustancias
bidsicas siguiendo la técnica empleada en el trabajo anterior
(7) en el cual se comprobd ques el acetato de etilo y clorofor

mo eran los que extraian las bases en maycr cantidad.

CROMATOGRAFIA EN COLUMNA

20 grs. de extracto de cloroformo-acetato de etilo di-
sueltos en metanol se mezclaron con 100 grs. de alGmina Merck
de actividad grado II-III. Sc destild al vacio con objeto de
incorporar el extracto bAsico a 1la allmina neutra de activi-
dad II-III; separando el solvente para obtener una sustancia

sdlida y facilitar su fraccionamiento en columna.

La columna fue previamentc preparada con 500 grs. de
altmina Merck neutra de actividad II-III, como 2bsorbente,
empleando eter de petrdleo. Se hicieron pasar varios solven-
tes numeridndose las fracciones eluidas desde el benceno al
cloroformo, utilizando 2000 ml. de mezcla y recogiendo frac-

ciones de 250 ml.



V?$$?en Eluyentc Porcentaje
3.000 benceno 100 %
2.000 Cloroformo en benceno 5 %
2.000 " " 10 %
2.000 " " " 15 %
2.000 " M " 20 %
2.000 " " " 25 %
2.000 " " " 30 %
2.000 " " i 35 %
2.000 " " v 40 %
2.000 " " " 45 %
2.000 " " " 50 %
2.000 " " " 55 %
2.000 " " " 60 %
2.000 " " " 65 %
2.000 " " " 70 %
2.000 " " " 75 %
2.000 " " " 80 %
2.000 " " " 85 %
2.000 " " " 90 %
2.000 Cloroformo 100 %

Fracciones

23-30
31-38
35-46
47-54
55-62
63-70
71-78
79-86
87-94
95-102
103-110
111-118
119-126
127-134
135-142
133-150
151-158
159-16¢

Estas fracciones sc¢ concentraron y alternadamente se

hizo cromatografia en capa

como revelador.

fina usando ¢l rcactivo Dragendorff
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A las manchas se les asigné letras: una cerca del fren
te (D), otra en el medio (B) correspondiente a la loroquina y
otra cerca del punto de referencia (A) y otra entre B y D co

rrespondiente a C, grifica V/a.

CAPA FINA DE LAS FRACCIONES DE LA COLUMNA

Las fracciones fueron eluidas en capa fina en una nez-
cla de acetato de etilo-benceno segiin la proporcidn de la ta
bla, dando la rcaccidén positiva con Dragendorff, los resulta
dos obtenidos se compararon con la grdfica V/a, resumiendo -

en la siguiente forma:

FRACCIONES  p\opyry 2. de etilo TIPO DE MANCHA
COLUMNA benceno
1-8 1:9 D
9-21 1:9 D (Alcaloide 14)
22-39 1:9 D-C
40-43 75:25 D-C-B-A
44-49 75:25 B-A
50-76 75:25 B (Loroquina)
77-89 75:25 D- B
90-158 75:25 D-C-B-A

En todas las fracciones queda una sustancia resinosa
de color café rojiza cuando se evapora el solvente con el

que se ha extraido de la columna.
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AISLAMIENTO DE ALCALOIDES

En las fracciones de la No.l a la o.8 eluidas en ben
ceno 100% se habian formado unos cristales blancos colorea-
dos de amarillo por el resto de sustancia resinosa. Se en-
sayaron varios solventes y mezclas de ellos para recristalil
zar la sustancia, en vano, no se logrd purificar; pero afor
tunadamente cn la fraccidn No.1l4 y No.l5 si se veian crista
les puros bien formados color blanco, aparece el mencionado

1

alcaloide "'14" haciendo constar que cn la fraccidn 14 es don

de aparece en mayor concentracién. Con respecto a la grafica

V/a corresponde a la mancha D.

AISLAMIENTO Y PURIFICACION SE LA LOROQUINA

En las fracciones No. 50 a No.76 eluidas coun clorofor
mo-benceno cuya proporcidn del primero variaba del 30% al 40°
aparecieron cristales escamoscs de color blanco siempre colo-

reados de amarillo para el resto de¢ sustancias resinosas.

Se procedid a cristalizar utilizando como solvente ci-
clo hexano que di cristales puros, por cromatografiz en ca-
T,

pa fina se identifica como la sustancia & correspondiente a

la Loroquina. Se le determind punto de fusién, did 74-75°C.

Enfocamos nuestra atencibén a los alcaloicdes D y B.
Las cantidades obtenidas en este fraccionamiento no bastaban

para hacer un estudio profundo y sc procedid a nucvos frac-
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cionamientos en cromatografia de columna.

Siguiendo la técnica antcrior para la mw= ~raciin
del extracto, se pesd 26-28 grs. de este, se le incorpord
6.75 grs. de aliimina hasta obtener 1la sustancia casi scca,
a continuacién se realizdé la cromatografia en una columna -
con 600 grs. de alGmina Merck neutra de actividad II-III -
sobre eter de petrdleo, luego se pasaron solventes puros o

nezclas de ellos, recogiéndose fraccioncs de 250 ml.

VOLUMEN ELUYENTE PORCENTAJE FRACCIONES
2.000 Eter 100 % 1-8
4.000 Benceno 1000 % 9-24
2.000 Clor. Benceno 10 % 25-32
2,000 " " 20 % 33-40
2.000 " " 30 % A1-48
2.000 " " 40 % 19-56
2.000 " o 50 % 57-64
4,000 " o 60 % 65-80
2.000 i o 70 % 81-88
2.000 " i 80 % 89-96
2.000 " ' 90 % 97-104
2.000 " " 100 ¢ 105-112

Estas fracciones fueron dospués concentrados y al-
ternadamente se hizo cromatografia en capa fina usando el
reactivo de Dragendorff como revelador, dando los siguien

tes resultados:
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FRACCIONES RESULTADOS MANCHAS
1-8 Negativo
9-24 Positivo D (Alcaloide "1r")
25-43 Positivo (Varias manchas)
44-88 Positivo B  (Loroquina)
89-112 Positivo (Varias manchas)

Las fracciones No. 44 y la No. 63 eluidas con clorofor-
mo benceno, cuya proporcidén del primero variaba del 30% al 50%
en capa fina presenta una mancha bien limitada correspondiente
a la loroquina, pero hay trazas de otros alcalcides, logrando
separarlos por suceslvas cristalizaciones en ciclo hexano; de
la No.64 a la No.88 eluidas con cloroformo benceno 60 al 70%
del primero, se unieron en una sola fraccidn, sec hizo cromato
grafia en capa fina para comparar con loroquina pura observin

dose una sola mancha.

El producto recristalizado de ciclochexano di5 un
punto de fusidn 77-78°C y presentd todas las propiedades ca-

racteristicas de la loroquina.
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ESTUDIO COMPARATIVO REALIZADO CON LA LOROQUINA

Y LOS PRODUCTOS SINTETIZADOS POR CULVENOR.

OBTENCION DEL ACETATO

100 mg. de loroquina se disolvieron en piridina (3ml)
y se dejaron en reposo toda la noche con anhidrido acético
(Iml). Se evapord el disolvente a vacio y el residuo sc re
cristalizd en eter isopropilico. Se obtuvo cristales de p.f.

67-69°C después de dos cristalizaciones.

OXIDACION DEL ALDEHIDO

54 mg. de producto suspendidc de cloroformo, se trata
ron con 1.5 grs. de Mn0, activo preparado por el método de
Attenburrow (1). Se deja reposar a la temperatura ambiente -
durante 18 horas con ocasional agitacidén. Al cabo de este --
tiempo se filtra, evapora el disolvente y cristaliza en una
mezcla de cloroformo-eter de petrdleo. E1 producto estaba al
go impurificado por sustancia sin oxidar. Una nueva recristali
zacidén en la misma mezcla conduce a cristales de p.f. 95-97°C.

pridcticamente puros.

El1 espectro de RMN es superponible con el de una mues
tra auténtica del aldehido sintetizado (4). E1 aldehidc 4 es
muy inestable en solucidn y se polimeriza rdpidamente a 5 --
cuandc se pone en contacto con dcido a vapores dcidos. (Gré-

fica VI).
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INTENTOS DE REDUCCION DE LA LOROQUINA

A) Con BHgNa por el procedimiento standard. 90 mg. de lo
roquina se disolvieron en etanol absoluto (5ml) y se -
tratan con BHgNa (1900 mg). La mezcla de reaccidn se de
ja en reposo toda la noche. Al cabo de este tiempo se
afiade una gota de Acidc acético para destruir el exce-
so de BHgyNa y se evapora a vacio. Se obtuvo una sustan-

cia de polimerizacidn.

B) 30 mg. de loroquina se disuelven en agua, se aiiade un
exceso de BHyNa y se sigue la reduccidn por cromatogra
fia en capa fina. Para comprobar este resultado: prime
ro se hizo una capa fina con la loroquina que se va a
reducir eluyéndola con acetato de etilo benceno 75:25
solo se cbtiene una mancha.

Al terminar la reduccidn, la cual se ha llevado a ca
bo en un baldn de 125 ml. dejando en reposo durante 18
horas; con una muestra de producto obtenide se hace ca
pa fina seglin la técnica descrita en cl parrafo anterior,
puede verse en las siguientes placas una nueva mancha, lo
que indica que la reduccidn se 1llevd a cabo. E1 producto
reducido se extrae con cloroformo. La evaporacidn de es-
te disolvente deja un residuo que cristaliza en benceno.
Sus constantes fisicas vy comportamiento cromatogrdfico

son semejantes al dicl citado por bibliografia (4).
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REDUCCION CON

BH4Ma
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LUYENTE : Ciclo hexano
Cloroformo
Dietilamina
50:40:10

L= Loroquina

P.R= Producto de Reduccidn
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CREMATOGRAFIA EN CAPA FIRA

GRAFICA V

40-43 [7=Muestra cedida por Dra.

de A.
e Rfp= 0.23
Rfp= 0.65
Rf,= 0.23

D b

14 15

—_—
o
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(c)

Eluyente:Benceno

Rf = 0,52

.| Eluyente:Ciclohexano

Cloroformo
Dietilamina
50:40:10

RFE 0.43

R



IA VOIdVaS
8 L S

ImT..“\II\\lI{\\llrr r%!

OJIQIH3AaTTY +:

70139 130 YVITIONN VOIL=MT

"MYNOS3H 30 0d103d4S3




..,.\_‘H“_m“m Vol aVu0
(-w2) YANO 3Q QNLISNOT

009 008 Cco0l ool 002 Gogl oovl 008I o0e! 00C<e
:l
0=0< I/ 0=9-
0=0 ¥
‘ﬂQ-\
m { 0
mHORd 0=9-2u0 e
r.

|l.—
=
ov m
>
=
Q
| 2
r\ 0932

et \ rx/ / o6

001
_IEO oow 0 __i—._.B 008
TEAIYOL3) 3@ Orodww Nt i iDIdS3



H§/IIA VYOIJVYD

(j-49) VANO 34 danlioNO

% VIONVLIINVY.L

005 | Ov9i 0002 00Ge 000¢ Q0S¢ 000V
>9 4_ _
i ,_ |
? < | |
_m
|
| I N "SSSuSt— - 02
= ov
= 02IAIH3ATV 4+H
—1 09
{ FJ \ 08
/‘(I‘lr ]
Q01!

-2 0091 D -wd 000t
OQHa0~ T30 OPOMVMANI 30 103403



e

=

—r—————

()N d 4

HO%H)

AN

/
HOHI =
hY
Ho
T}
HO
'
€
N
u\
-—
HOCH)

OQvAIY3Q-101d 13 34
YOILINOY | VIO W OS3V

)

VT0A4C3




O_AIO

CH

TMS




2SPECTRO e =L ALCALOW=
4000 cm a 1600 cm-!

100 \l\.\ |
Rl I D R Y in

. [

TRAMITANCIA (%)

| | |

o - S e

4000 3500 3000 2500 2000 1500
LONGITUD DE ONDA (cm~!)
GRAFICA X




- -

‘RO DE | FR ROJO DE EL AlCALOIDE
2000 cm-! @ 600 cial

-‘ -
tig |

100

\_::D,\.

vl

o]
O

H
O

TRAMITANCIA (%)

2000

1800

1600

1400 1200 1000

LONGITUD DE ONDA (cm~!)
GRAFICA XI

800




1)

z)

3)

4)

5)

.37

CONCLUSIONES

Se repite y comprueba la extraccidn del alcaloide de

la Urechites karwinsky Mueller (Loroco).

Los estudios quimicos y espectrogrdficos indican iden
tidad en los compuestos lorocina y loroquina, restan-
do Gnicamente procedimientos de degradacidn y sintesis

para corroborar esta identidad.

Se demuestra la férmula del alcaloide que se le denomi
na definitivamente LOROQUINA (I Hidroxi-metileno-7-keto

dihidropirrolicina).

Por primera vez .se halla en las Apocindceas alcaloides

del tipo necinico.

Se indica la existencia de un nuevo alcaloide de tipo

distinto al anterior (alcaloide 14).
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